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Verfahren und Einrichtung zur Gefriertrocknung von Produkten 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gefriertrocknung von Produkten un- 
ter Verwendung einer Kammer mit temperierbaren Stellflachen und eines 
Kondensators, bei welchem aus dem Produkt in Form von Wasserdampf aus- 
tretendes Wasser an der Oberflache des Kondensators niederschlagt und bei 
welchem w&hrend des Ablaufs des Gefriertrocknungsprozesses Messungen zur 
Dokumentation des Prozesses durchgefiihrt werden. Aufierdem bezieht sich 
die Erfindung auf eine fttr die Durchfiihrung dieses Verfahrens jgeeignete Ein- 
richtung. 

Die Gefriertrocknung ist ein Verfahren zur Entfernung des Wassers aus einem 
wasserhaltigen eingefrorenen Produkt, z.B. aus Pharmaka oder Lebensmitteln. 
Das Verfahren wird im allgemeinen bei einem Luftdruck ausgefiihrt, der klein 
ist gegen den Wasserdampfdruck bei der gewahiten Temperatur des Eises. 
Z.B. entspricht eine Eistemperatur von -20° C einem Wasserdampfdruck (im 
Gleichgewicht) von 1,03 mbar. Damit der Wasserdampf von der Eisoberflache 
in die Trockenkammer strOmen kann, muss der Wasserdampfdruck in der Tro- 
ckenkammer deutlich kleiner sein als 1,03 mbar, also z.B. 0,5 mbar. Zweck- 
mafiig ist es deshalb, einen gegentiber diesem Druckwert kleinen Druck, z.B. 
0,15 mbar, zu wahlen. Die Gefriertrocknung findet ublicherweise in einer 
Kammer statt, in der sich temperierbare Stellflachen befinden und an die eine 
Evakuierungseinrichtung, z.B. ein mit einer Vakuumpumpe kombinierter Eis- 
kondensator, tiber ein Ventil angeschlossen ist. 
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Kennzeichnend fur den Ablauf des Trocknungsprozesses sind im wesentlichen 
zwei Trocknungsphasen. Solange sich noch kristallisiertes (gefrorenes) Was- 
ser in dem Produkt befindet, nennt man diesen Trocknungsabschnitt die 
Haupt- oder Sublimationstrocknung. Wahrend der Haupttrocknung darf die 
Temperatur des Produktes bestimmte, meist weit unter 0°.C gelegene Werte 
nicht uberschreiten, um eine Beeintrachtigung der Qualitat und/oder der Ei- 
genschaften des Produktes zu vermeiden. Mit fortschreitender Trocknung 
werden die im Produkt vorhandenen Eiskerne immer kleiner. Liegt kein Was- 
ser in Form von Eis mehr vor, ist das restliche Wasser am Trockenprodukt 
absorbiert oder auch mehr oder weniger fest gebunden. Die Entfernung dieses 
Wassers findet wahrend einer Nach- oder Desorptionstrocknung statt. Die in 
dieser Phase desorbierbare Wassermenge hangt von der Temperatur des Pro- 
dukts, der Art der Wasserbindung und der jeweils noch vorhandenen Wasser- 
menge ab. Die Nachtrocknung wird durch eine weitere Anderung der den Ab- 
lauf des Trocknungsprozesses bestimmenden physikalischen Bedingungen 
eingeleitet. 

Es ist bekannt, den Verlauf eines Gefriertrocknungsprozesses uber thermody- 
namische Daten, die wahrend des Trockenverlauf gemessen werden, zu doku- 
mentieren und zu steuern (vgl. Georg-Wilhelm Oetjen, Peter Haseley „Freeze- 
Drying", Seiten 273 ff., Wiley-Verlag, Weinheim, 2004). 

Zum Stand der Technik geh6rt auch noch der Inhalt der internationalen Verof- 
fentlichung WO 98/50 744. In diesem Dokument ist offenbart, wie die Tempe- 
ratur an der Sublimationsfront, bzw. die Temperatur des im zu trocknenden 
Gutes eingeschlossenen Eises, zur Steuerung der Haupttrocknung und des 0- 
bergangs von der Haupttrocknung zur Nachtrocknung benutzt werden kann. 
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Wahrend der Haupttrocknung erfolgt die Messung der Eistemperatur in der 
Weise, dass das Ventil zwischen der Gefriertrocknungskammer und der Eva- 
kuierungseinrichtung fiir eine kurze Zeit (wenige Sekunden) abgesperrt wird. 
In dieser Zeit stellt sich in der Gefriertrocknungskammer ein Gleichge- 
wichtswasserdampfdruck ein, der der herrschenden Eistemperatur entspricht. 
Aus dem Druckanstieg kann direkt auf die Eistemperatur geschlossen werden. 
Dieses Verfahren zur Messung der Eistemperatur ist unter dem Begriff „ba- 
rometrische Temperaturmessung" bekannt und in der DE-PS 10 38 988 offen- 
bart. 

Die beschriebene Messung der Eistemperatur ist technisch und zeitlich auf- 
wendig. Sie setzt das Vorhandensein eines Ventils zwischen Gefriertrock- 
nungskammer und Evakuierungseinrichtung voraus. Die VentilschlieBzeiten 
verlangern nicht nur den Gefriertrocknungsprozess selbst, sie sind darxiber 
hinaus mit einer Gefahrdung des Produkts verbunden. Es besteht die Gefahr, 
dass wahrend der Absperrzeiten unzulassige Temperaturerhflhungen des eis- 
haltigen Gutes eintreten, die zu einer Minderung der Produktqualitat fiihren. 
Die vorbekannte Messung der Eistemperatur ist von der richtigen Erkennung 
des Sattdampfdruckes abhSngig. Das setzt eine Mindestmenge an Eis pro 
Kammervolumen voraus, ist also bei kleinen Eismengen in groflen Trocken- 
kammern nur ungenau oder nicht moglich. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, den Ablauf eines Ge- 
friertrocknungsprozesses in Bezug auf seine Dokumentation zu verbessern 
und gleichzeitig eine Reduzierung des technischen Aufwandes bei einer fur 
die Durchfiihrung dieses Verfahrens geeigneten Einrichtung zu erreichen. 

ErfindungsgemaB wird diese Aufgabe durch die kennzeichnenden Merkmale 
der Patentanspruche gelost. 
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Durch die Erfindung wird in einfacher Weise erreicht, dass zu jedem Zeit- 
punkt wahrend des Ablaufs des Gefriertrocknungsprozesses bekannt ist, wel- 
che Wassermenge zum Kondensator gelangt bzw. welche Wassermenge noch 
im Produkt vorhanden ist. Voraussetzung ist, dass die im Produkt enthaltene 
Wassermenge bei Beginn des Gefriertrocknungsprozesses bekannt ist. Diese 
Voraussetzung ist stets erfullt. 

ZweckmaBig wird die Wasserdampfstromung zwischen dem Produkt und dem 
Kondensator aus laufenden (z.B. 10 bis 100 mal/s) Messungen des Wasser- 
dampfpartialdruckes und dem Stromungswiderstand fur den Wasserdampf 
zwischen den Stellflachen und dem Kondensator ermittelt. Der Wasserdampf- 
partialdruck kann zum Beispiel mit Hilfe eines Infrarotanalysegerates exakt 
gemessen werden. Von einer richtigen Erkennung des Sattdampfdruckes, d.h. 
von einer Mindestmenge an Eis pro Kammervolumen, sind solche Messungen 
unabhangig. 

Besonders vorteilhaft ist weiterhin, dass die Eistemperatur nicht mehr gemes- 
sen werden muss. Der beschriebene, mit der Messung der Eistemperatur ver- 
bundene zeitliche und technische Aufwand entfallt. Der Trocknungsvorgang 
kann durch die schon abtransportierte oder noch vorhandene Wassermenge 
dokumentiert und gesteuert werden. Bei einer Einrichtung zur Durchfuhrung 
des erfindungsgemafien Verfahrens kann auf ein Ventil zwischen Gefrier- 
trocknungskammer und Evakuierungseinrichtung, welche Durchmesser bis zu 
1 m haben, verzichtet werden. Es besteht dariiber hinaus der Vorteil, dass die 
Produkt-StellflSchen und die Evakuierungseinrichtung in einem Raum unter- 
gebracht sein kQnnen. 
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Weitere Vorteile und Einzelheiten der Erfindung sollen anhand von in den 
Figuren 1 und 2 schematisch dargestellten Einrichtungen zur Durchfuhrung 
der Gefriertrocknung erlautert werden. Es zeigen 

Figur 1 eine Gefriertrocknungseinrichtung mit einer Kammer und einem daran 
angeschlossenen Kondensator und 

Figur 2 eine Gefriertrocknungseinrichtung mit einer Kammer, in der sich 
neben den Stellflachen auch der Kondensator befindet. 

Die in Figur 1 dargestellte Gefriertrocknungseinrichtung umfasst die Kammer 
1 mit ihren Stellflachen 2 und den daran angeschlossenen Kondensator 3 mit 
seiner Kammer 4 und seinen Kondensationsflachen 5. Auf den Stellflachen 2 
befinden sich Behalter (Flaschchen 6) mit gefrierzutrocknendem Produkt. Die 
Stellflachen 2 sind temperierbar. Sie sind Bestandteil eines im einzelnen nicht 
dargestellten Temperierkreislaufs mit KSltemaschine und Forderpumpe. Wah- 
rend der Heizphase wird die Kaltemaschine abgeschaltet und das Kuhl- 
/Heizmedium elektrisch geheizt. Eine dem Verschluss der Flaschchen 6 inner- 
halb der Kammer 1 und nach der Durchfuhrung der Trocknung dienende Ap- 
paratur ist generell mit 7 bezeichnet. Sie umfasst die Druckplatte 8 und die 
Betatigungseinrichtung 9. 

Zwischen der Gefriertrocknungskammer 1 und der Kondensatorkammer 4 be- 
findet sich die Offnung 10, die mit einem kondensatorseitig angeordneten 
Ventil 11 verschlieflbar ist. Es umfasst einen in Richtung Gefriertrocknungs- 
kammer 1 gewolbten Ventilteller 12 und einen Antrieb 13. 
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Zur Trocknung des in den Flaschchen 6 befindlichen eingefrorenen Produkts 
werden zunachst in der Kammer 1 der erforderliche Unterdruck erzeugt und 
die Stellflachen 2 temperiert. Bei offenem Ventil 11 stromt der aus dem Pro- 
dukt austretende Wasserdampf zu den Kondensationsflachen 5 des Kohdensa- 
tors 3. Nach und nach nimmt die noch im Produkt vorhandene Wassermenge 



ab. 



Um zu dokumentieren, welche Wassermenge noch im Produkt vorhanden ist 
bzw. welche Wassermenge bereits abtransportiert wurde, wird erfindungsge- 
mafi ein Gerat eingesetzt, das laufend den Wasserdampfpartialdruck in der 
Kammer 1 misst. Es ist in den Figuren lediglich als Block dargestellt und mit 
15 bezeichnet. Es muss sich um ein Gerat handeln, das Wasserdampfpartial- 
drttcke genau und mSglichst tragheitslos misst, und zwar zwischen 1 mbar und 
lO" 3 mbar mit einer Reproduzierbarkeit von etwa 1%. Vorzugsweise wird ein 
Gerat verwendet, das die Wasserdampfabsorptionsbanden im infraroten Spekt- 
ralbereich benutzt. Gerate dieser Art sind empfindlich gegen Temperatur- 
schwankungen im Wasserdampf. Schematisch angedeutet sind deshalb das Ge- 
rat 15 umgebende Abschirmbleche 16, die zweckmaflig temperierbar sind, um 
die Temperatur des Cerates 15 auf einen bestimmten Wert einzustellen. Fer- 
ner sind in einer Gefriertrocknungsanlage Restmengen Luft (z.B. 5-10%) vor- 
handen und eventuell Spuren von Losungsmitteln aus der Herstellung der Me- 
dikamente oder Gase aus der Herstellung von Lebensmitteln (z.B. C0 2 in Kaf- 
feegranulaten). Die Infrarot -Spektroskopie erlaubt die Wellenlangen so aus- 
zusuchen, dass keine Interferenzen zwischen den Wasser- und anderen Banden 
auftreten oder, wenn das in Ausnahmefallen nicht moglich sein sollte, die Ab- 
sorptionsspektren mathematisch so zu analysieren, wie sie ohne Interferenz 
aussehen warden. Auch ein Massenspektrometer k6nnte eingesetzt werden. 
Der Einsatz von Massenspektrometern zur Messung des Wasserdampfpartial- 
druckes in Gefriertrocknungskammern ist jedoch zur Zeit nur mit einem hohen 
technischen Aufwand moglich. 
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Das Messgerat 15 liefert moglichst haufig, vorzugsweise 10 bis 100 mal pro 
Sekunde, elektrische Signale, die dem jeweils innerhalb der Kammer 1 herr- 
schenden Wasserdampfpartialdruck entsprechen. Diese Signale werden einem 
Rechner 17 zugeftihrt, mit dessen Hilfe die bereits abtransportierte Wasser- 
menge berechnet und z.B. im Display 18 angezeigt werden kann. Der Rechner 
17 benotigt daruber hinaus Informationen fiber in der Kammer 1 herrschende 
Driicke und/oder Temperaturen (z.B. Stellflachentemperaturen), sei es um 
wahrend der Ermittlung der Wasserdampfstromung den Druck berucksichtigen 
zu konnen oder sei es um Steuerverfahren, die solche Informationen benoti- 
gen, zu veranlassen. Sensoren und Leitungen, die der Obertragung der Infor- 
mationen aus der Kammer zum Rechner 17 dienen, sind im einzelnen nicht 
dargestellt. 

Unter den Voraussetzungen, dass die Temperaturschwankungen im Wasser- 
dampf an der Messstelle nicht von den Temperaturen anderer Bauteile, z.B. 
von den Tfiren und Wanden der Trocknungskammer, beeinflusst werden und 
dass die Stromungsgeschwindigkeit des Wasserdampfs an der Messstelle klein 
ist gegen die Schallgeschwindigkeit, kann der Wasserdampfpartialdruck mit 
Hilfe eines Infrarot-Messgerates laufend sehr genau gemessen werden. Aus 
den gelieferten Messwerten und dem bekannten (vorab mehrfach bei verschie- 
- denen Drucken gemessenen und im Rechner 17 abgelegten) Stromungswider- 
stand fur die jeweilige Anordnung Kammer-Kondensator kann laufend die 
Dampfstromung ermittelt und fiber eine zeitliche Integration die abtranspor- 
tierte Wassermenge errechnet werden. 

Aus dem Buch Diels/Jaeckel, Leybold Vakuum-Taschenbuch, 2. Auflage, 
Springer-Verlag 1962, Seiten 20/21 gilt fur die Durchflussmenge G eines Ga- 
ses, z.B. Wasserdampf, im Vakuum 



G = 10 3 o/W 
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o = Gasdichte 
W = Stromungswiderstand 
und fur den Stromungswiderstand 

W = 12 D /pi + P 2 

mit 

D = Anlagen-Charakteristik 

pi = Wasserdampfpartialdruck in der Trocknungskammer 
p2 = Wasserdampfpartialdruck in der Kondensatorkammer 



D ist durch die Lfinge der Transportwege und deren Querschnitte sowie durch 
den Reibungskoeffizienten des Gases bestimmt. Sieht man den Reibungskoef- 
fizienten bei bekanntem Druck unter den obigen Voraussetzungen als konstant 
an, lasst sich G in Abhangigkeit von pi und p2 errechnen. Wenn p2 klein ist 
gegen pi, wie es bei der Gefriertrocknung ublich ist, geniigt die genaue Mes- 
sung von pi, urn konkrete Werte fur G zu erhalten. Das Integral iiber G vom 
Zeitpunkt des Beginns der Gefriertrocknung an bis zu den jeweiligen Mess- 
Zeitpunkten ergibt die jeweils zu diesem Zeitpunkt abtransportierte Wasser- 
menge. 

Die Messung der vom Stromungswiderstand in einer Gefriertrocknungsein- 
richtung abhangigen Wasserdampfstromung G ist z.B. auf den Seiten 129, 130 
im oben erwahnten Buch „Freeze-Drying" beschrieben. Sie hangt stark vom 
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Wasserdampfpartialdruck ab und muss daher wegen des Reibungskoeffizien- 
ten bei mehreren Driicken gemessen werden. 

Mit diesem im Rechner gespeicherten Verfahren lasst sich der Gefriertrock- 
nungsprozess wahrend der Haupttrocknung (Sublimationstrocknung) und auch 
wahrend der Nachtrocknung (Desorptionstrocknung) durch die schon abtrans- 
portierte bzw. noch vorhandene Wassermenge dokumentieren. Das Umschal- 
ten von Haupt- auf Nachtrocknen, das z.B. mit einer Erhohung der Stellplat- 
tentemperatur und einer Erniedrigung des Druckes in der Kammer verbunden 
ist, erfolgt, wenn eine von den Produkteigenschaften abhangige Wassermenge 
abtransportiert ist, z.B. 98%, oder - bezogen auf den Feststoff - noch einen 
vorgegebenen Wassergehalt in Prozent des Feststoffes aufweist, z.B. 8%. 
Auch der Endpunkt der Nachtrocknung - z.B. vorgegeben bei 0,8% - ist direkt 
messbar. 

Dem Rechner 17 nachgeordnet ist ein Steuergerat 19. In Abhangigkeit von 
den vom Rechner gelieferten Ergebnissen kann mit Hilfe des Steuergerates 
der gesamte Ablauf des Gefriertrocknungsprozesses, z.B. der Druck in der 
Kammer 1, die Stellflachentemperatur, die Betatigung des Ventils 11, die 
Umschaltung von Haupt- auf Nachtrocknung usw. gesteuert werden. Die fur 
solche Steuerverfahren notwendigen Bauteile - Ventile, Sensoren usw. - sind 
im einzelnen nicht dargestellt. 

Die weiter oben angegebenen Voraussetzungen ftir die laufende genaue Mes- 
sung des Wasserdampfpartialdruckes mit Hilfe des Gerates 15 haben Einfluss 
auf die Art und Weise, wie es innerhalb der Trocknungskammer 1 angeordnet 
wird. Die Abschirmbleche 16 haben bereits die Wirkung, dass die Tempera- 
turschwankungen am Ort des Gerates klein sind. Zweckmafiig sind weitere 
Abschirmungen 21 vorhanden, die sich zwischen den Stellflachen und den 
seitlichen Kammerinnenflachen befinden. Abschirmungen dieser Art sind in 
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der internationalen Veroffentlichung WO 03/012355 offenbart. Sie sind 
zweckmaBig temperierbar - auch unabhangig von den Stellflachen - und ver- 
meiden storende Einflusse der Kammerwandtemperatur auf das in den Flasch- 
chen 6 befindliche Produkt und damit auch auf das Messgerat 15. Da im Be- 
reich der Offnung 10 zum Kondensator 3 Wasserdampfstrdmungen mit hdhe- 
ren Geschwindigkeiten zu erwarten sind, befindet sich das Gerat 15 zweck- 
maBig im oberen Bereich der Kammer 1. 

Beim Ausfiihrungsbeispiel nach Figur 1 ist der Kondensator 3 an die Offnung 
10 der Gefriertrocknungskammer 1 angeschlossen. Diese mit dem Ventil 11 
verschlieBbare Offnung 10 sollte die engste Stelle fur den Wasserdampftrans- 
port zum Kondensator 3 ein. Es ist deshalb zweckmaBig, die Position des 
Ventiltellers 12 in seiner Offenstellung so zu wahlen, dass die Flache des vom 
Ventil freigegebenen Ringspaltes groBer ist als die Offnung 10. 

Der Antrieb 13 des Ventils 1 1 befindet sich auf der von der Offnung 10 ab- 
gewandten Seite des Kondensators 3. Das Verbindungsglied 22 zwischen An- 
trieb 13 und Ventilteller 12 durchsetzt die konzentrisch gewickelte und axial 
angeordnete Rohrschlange, die die Kondensatoroberflache 5 bildet. Es kann 
einen konischen Verdrangungskdrper 23 tragen, dessen Durchmesser in 
DampfstrSmungsrichtung zunimmt. Sein zunehmender Durchmesser entspricht 
der Abnahme des Dampfvolumens. 

In der unteren Seite des Kondensators 3 ist ein Wasserablauf 24 vorgesehen. 
Wahrend des Abtauens des niedergeschlagenen Eises wird er gedffnet. Der 
Vakuumanschluss ist mit 25 bezeichnet. Eine innerhalb der Kondensatorkam- 
mer 4 angeordnete Leitung 26 sorgt dafflr, dass sich die Gaseintrittsoffnung 
im unteren Bereich des Kondensators 3 befindet. 
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Bei der Ausfiihrung nach Figur 2 befinden sich die Kaltflachen 5 des Konden- 
sators, bestehend aus einem Rohrbiindel 28, ebenfalls in der Kammer 1. Wie 
beim Kondensator 3 nach der Figur 1 sind ein Wasserablauf 24 und ein Vaku- 
umanschluss 25, 26 vorgesehen. 

Beim Wasserdampfanalysegerat 15 fehlt die Abschirmung 16. Stattdessen sind 
nicht nur seitliche Abschirmungen 21 der Stellflachen 2 sondern auch ober- 
halb der Stellflache 2 und unterhalb des Rohrbiindels 28 weitere Abschirmun- 
gen 29 vorgesehen. Sie sorgen neben der Vermeidung von ungleichmaBigen 
Temperaturverteilungen im Bereich des Produkts auch fur eine gleichbleiben- 
de Temperatur des Gerates 15. 

Reichen diese MaBnahmen fur die Erzielung einer gleichbleibenden Tempe- 
ratur des Gerates 15 nicht aus, besteht noch aligemein die Moglichkeit, die 
Temperaturabhangigkeit des Gerates 15 zu erfassen, im Rechner 17 zu spei- 
chern und die gelieferten Messwerte jeweils auf eine konstante Temperatur 
umzurechnen. 

Bei der Ausfuhrung nach Figur 2 ist die untere Offnung, bestimmt durch die 
seitlichen Abschirmungen 21, maflgebend fur den Wasserdampfstrom. Sie 
kann ausreichend groB gemacht werden. Nimmt man z.B. einen Trockenraum 
innerhalb der Abschirmungen von 1,5 m Breite, 2 m Hohe und 1,5 m Tiefe 
an, lassen sich bei ca. 25 cm freiem Durchtritt ca. 5 qm TransportflSche fiir 
den Wasserdampf erreichen. Bei einem Ventil von 1,2 m freien Durchmesser, 
das technisch etwa das grdBte machbare Ventil ist, entstehen ca. 1,1 qm 
Transportflache. 

Die Anordnung nach Figur 2 hat besondere Vorteile fur die Gefriertrocknung 
bei tiefen DrUcken. Wie im bereits mehrfach erwahnten Buch „Freeze- 
Drying", Seiten 288, 289 beschrieben, konnen in einem Trockenraum von ca. 
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4,5 m z.B. etwa 20.000 Flaschen untergebracht werden. Muss wahrend der 
Haupttrocknung eine Eistemperatur kleiner minus 42° C eingehalten werden, 
betragt der dazu erforderliche Druck ca. 0,06 mbar. Dann ware ein Ventil mit 
ca. 1 m Durchmesser erforderlich. 

Fur Anlagen bei tiefen Eistemperaturen und eine Vielzahl von Flaschen, z.B. 
30 bjs 70.000, sind Losungen mit Ventilen technisch nicht mehr praktikabel 
Stattdessen konnen nicht nur runde, sondern auch lange, schlitzformige Off- 
nungen vorgesehen sein, was die oben erwahnten Rechnungen gezeigt haben. 

Zusammengefasst werden durch die Erfindung folgende Vorteile erreicht. 

- Umrttstung vorhandener Anlagen mit Ventil sind moglich. 

- Die technisch maximale VentilgroBe - etwas Ober 1 m - begrenzt den 
Dampftransport insbesondere bei tiefen Drticken (z.B. kleiner 0,08 mbar) 
nicht mehr. Kammer und Kondensator konnen in einem Raum angeordnet 



sein. 



Das Ventil zwischen Kammer und Kondensator kann entfallen. Das ist be, 
Produktionsanlagen und grofien Ventilen ein wesentlicher Kostenfaktor 
auch in Bezug auf die Betriebssicherheit (das entfallene Ventil kann zu' 
keiner Storung ftihren). 

Ohne Druckanstiegsmessungen gibt es kein Argument mehr, dass eine ab- 
geleitete GroBe zur Steuerung des Prozesses benutzt wird. Die transpor- 
tierte Wassermenge wird gemessen. 



13 



PCT/EP2005/000958 



Patentanspruche 



1) Verfahren zur Gefriertrocknung von Produkten unter Verwendung einer 
Kammer (1) mit temperierbaren Stellflachen (2) und Kondensationsfla- 
chen (5), bei dem aus dent Produkt in Form von Wasserdampf austre- 
tendes Wasser an der Oberflache der Kondensationsflachen nieder- 
schlagt und bei dem wahrend des Ablaufs des Gefriertrocknungsprozes- 
ses Messungen zur Dokumentation des Prozesses durchgefuhrt werden, 
dadurch gekennzeichnet, dass laufend die Wasserdampfstromung zwi- 
schen dem Produkt und den Kondensationsflachen (5) ermittelt wird 
und dass die in Form von Wasserdampf aus dem Produkt ausgetretene 
Wassermenge tiber eine zeitliche Integration errechnet wird. 

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Wasser- 
dampfstrfimung aus laufenden Messungen des Wasserdampfpartialdru- 
ckes und dem Stromungswiderstand fur den Wasserdampf zwischen den 
Stellflachen und den Kondensationsflachen (5) ermittelt wird. 

3) Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass der Stro- 
mungswiderstand in einer Gefriertrocknungseinrichtung je einmal fur 
verschiedene Drucke gemessen wird und diese Werte im Rechner abge- 
speichert werden und dass die Ermittlung der Wasserdampfstromung 
durckabhangig erfolgt. 

4) Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass der 
Wasserdampfpartialdruck haufig, vorzugsweise 10 bis 100 mal, pro Se- 
kunde, gemessen wird. 
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5) Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
dass ein Gerat (15) verwendet wird, das die Wasserstoffabsorptionsban- 
den im infraroten Spektralbereich benutzt. 

6) Verfahren nach Anspruch 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Temperatur des Messgerates (15) auf eine bestimmte, vorgewShlte 
Temperatur eingestellt wird. 

7) Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, dass eine 
Temperaturabhangigkeit des Messgerates (15) erfasst und im Rechner 
(17) abgelegt wird und dass die gelieferten Messwerte jeweils auf eine 
konstante Temperatur umgerechnet werden. 

8) Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass dem Rechner (17) ein Steuergerat (19) zugeordnet ist und 
dass auf der Basis von vom Rechner (17) ermittelten Werten das Ge- 
friertrocknungsverfahren gesteuert wird. 

9) Einrichtung zur Gefriertrocknung von Produkten unter Verwendung ei- 
ner Kammer (1) mit temperierbaren StellflMchen (2) und Kondensations- 
flachen (5), bei dem aus dem Produkt in Form von Wasserdampf aus- 
tretendes Wasser an der Oberflache der Kondensationsflachen nieder- 
schlagt und bei dem wahrend des Ablaufs des Gefriertrocknungsprozes- 
ses Messungen zur Dokumentation des Prozesses durchgefiihrt werden, 
dadurch gekennzeichnet, dass sie mit einem Messgerat (15) zur laufen- 
den Messung des Wasserdampfpartialdruckes ausgerustet ist. 

10) Einrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass ein Rech- 
ner (17) vorgesehen ist, mit dessen Hilfe aus den laufenden Messungen 
des Wasserdampfpartialdruckes und dem Stromungswiderstand fur den 
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Wasserdampf zwischen den Stellflachen (2) und den Kondensationsfla- 
chen (5) die Wasserdampfstromung und daraus iiber eine zeitliche In- 
tegration die aus dem Produkt ausgetretene Wassermenge errechnet 
wird. 

1 1) Einrichtung nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Messgerat (15) innerhalb der Gefriertrocknungskammer (1) angeordnet 
ist, und zwar an einer Stelle, an der die StrSmungsgeschwindigkeit des 
Wasserdampfs klein ist gegenuber der Schallgeschwindigkeit. 

12) Einrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 11, dadurch gekennzeich- 
net, dass dem Messgerat (15) vorzugsweise temperierbare Abschirmble- 
che (16) zugeordnet sind. v 

13) Einrichtung nach einem der AnsprUche 9 bis 12, dadurch gekennzeich- 
net, dass sich zwischen den Stellflachen (2) und zumindest einem Teil 
der Kammerinnenflachen Abschirmungen (21) befinden. 

14) Einrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 13, dadurch gekennzeich- 
net, dass sich die Stellflachen (2) und die Kondensationsflachen (5) in 
jeweils einer Kammer (1) bzw. (4) befinden, wobei die beiden Kammern 
(1,4) iiber eine Offnung (10) miteinander verbunden sind 

15) Einrichtung nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass der Off- 
nung (10) ein kondensatorseitig betatigbares Ventil (1 1) mit einem vor- 
zugsweise in Richtung Gefriertrocknungskammer (1) gewslbtem Ven- 
tilteller (12) zugeordnet ist. 

16) Einrichtung nach einem der AnsprUche 9 bis 15, dadurch gekennzeich- 
net, dass sich im Bereich der Kondensationsflachen (5) ein Verdran- 
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gungskorper befindet, dessen Durchmesser entsprechend der Abnahme 
des Dampfvolumens in Stromungsrichtung zunimmt. 

17) Einrichtung nach einem der Anspriiche 14 bis 16, dadurch gekennzeich- 
net, dass die Offnung (10) langgestreckt, beispielsweise schlitzformig, 
ausgebildet ist. 

18) Einrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 13, dadurch gekennzeich- 
net, dass sich die Kondensationsflachen (5) in der Gefriertrocknungs- 
kammer (1) befinden. 

19) Einrichtung nach Anspruch 18 und Anspruch 12, dadurch gekennzeich- 
net, dass sich die Kondensationsflachen (5) innerhalb der Abschirmun- 
gen (21, 29) befinden. 

20) Einrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 19, dadurch gekennzeich- 
net, dass ein Steuergerat (19) vorgesehen ist, das auf der Basis von vom 
Rechner (17) gelieferten Signalen den in der Kammer (1) ablaufenden 
Gefriertrocknungsprozess zumindest teilweise steuert. 
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